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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

@ Vorrichtung und Verfahren zur Herstellung von Siliconemulsionen 

(57) Die vorliegende Erfindung betrifft eine Vorrichtung 
zum Herstellen einer Silicon- und/oder Silanemulsion aus 
einer silicon-und/oder silanhaltigen Wirkstoffkom pone ri- 
te und einer wafcrigen Phase, mit einer ersten Mischstati- 
on fur die uber Pumpen aus Vorratsbehaltern zugefuhrten 
Emulsionskomponenten, dadurch gekennzeichnet, daft 
die erste Mischstation eine Mischeinrichtung aufweist, in 
derDusen (2, 4) einen Wirkstoffstrahl (1) mit der wafcrigen 
Phase (3) zu einer Voremulsion vermischen. 
Weiterhin betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstel- 
lung feinteiliger und stabiler Siliconemulsionen, insbe- 
sondere zur Herstellung von 6l in Wasser Emulsionen mit 
moglichst reduziertem Emulgatorgehalt sowie nach die- 
sem Verfahren erhaltliche Emulsionen. 
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5 Es sind eine Reihe von Verfahren r fZi J •» , ,T ,no « hchst reduaertem Emulgatoigehalt 

allgemeinen in, Vorfeld defef^ blkanni. So werden im 

«, langsam geringe Mengen Wasser eingert.hr? ^^2^^in ^F™^' ™ ^^'^^ ^ 
Verdunnung mit Wasser invertiert wird, bevor sie in einer S S i°" 'T* 1 ' dUrCh ansc ™i<*ende 

leinte.hgen Hmuls.on homogenisiert wird oder das SfcSf 8 E,nw,rku "g von Scherkraften zu einer 

.o -n eingebracht, bevor die en^andenegfobTemge^^^^ 

Das anfanglich zusammengeruhrte Cemisch kann fc Tack .Art H« W £ Homogemaerung unterworfen wird. 
zentradon der eingebrachten Ruhrenergie und .TI^LZ^^ "h *? Wirkstoffes . d « ^ulgatorkon- 
darstellen. Tn der Regel sind diese Emulsionen die ak W^.n ^. h °" 6106 ausreic h*nd stabile Emulsion' 

in folge mangelnder Stability sofort der Sicte H^ZS^ r-^ werden ' J^^" g-btei,ig und mu.^n 
•5 fahren sind in Ullmann's Encyclopedia ofE^wriTS^ Werden ' Homogenisiergerate und Ver- 
Herstellung der Voremulsion LfojS RuhraggregateL und £ ^h de" T' ?» 310 b ^ben. dIc 
der zeitbestnnmende Schritt Sfe^gaien und ist je nach Art der nachgeschalteten Homogenisiermaschine 

sowokl monomeren, li„e„en .je auch ESSS^ ?T E,ns,a ,0 " SilidimraWndunffa. die 
25 Ve*indu„ S e„ ,«rdu„„,en S M ,„«„ ksSS we™ die™ S^f!*'? Si "" la ™" °*' «S»i«*» 

tew. daB die Voremulsicn so 1*1 wid S si £ 5™? "'"f end " 8."*™ Em.l.ion.-Teilehen erschwm wW 
Mangel ka„„ dead, eine krafdge BIWto^lSiSSflE? 8 V"*^,'' " Sef0h " k "™' "2 

jedoch „ U „=,wll„ S chie„ E^ebniaaen bei'S^tiS? j"? ™f 8 , , " 8 "' e " e " »" 

Desweiteren fuhren z. B. im Falle von Ali™i*?Ww? i ? nd 2U einer Belastu «g der Umwelt. 
Emulgierung in der Regel ^^ZiStS^ZSS^ "7 ^t"^—^" W « d - 
Emukion. aer A ™endung und somit zur Unbrauchbarkeit der resultierenden 

n.edngen mittleren TeilchengroBen herstellen wobefautS Ee A^JS^f 86 ^ E ^ncn mit 

Da es eine Reihe von Siliconwirkstoffen gibt di ■ zunrindes, hS T ^ ube L deren Verteilung gemacht werden. 
lichen, MaBe Pasten liefem, sind diese Vferfeh-n in ,Z7: .^. a ™ 8 erord f» e n . Emulgatormengen nur in unzulane- 
von Emulsionen, wie z. B. EntschaumeremulsTonen JZT g ^ beschrankt - Desweiteren sind eine Reihe 
20%) Emulsionen nach diesem ^^KES^^S^ (< > 5 . %) (< 
nut viel Zeitaufwand (s. Beispiele don) Emulsionen ^nii u c ^ ■ S ° erhalt man ,ln Ver fahren nach EP 0 579 458 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung Iv ^ie B^ f n " ^k^" im Bereich VOn 3 " 60 ^ ' 
chen Verfahrens. das die I*«teieben?lSj^ t ?SSS* T* SC , hnell ( ablaufende «' - d -mit wirtschaftli- 
teilungen aufweisender Emulsionen mit niedSgen ^EmuSoieMtn S ^ . e " ge Te ^hengroBenver- 

erlaubt, sow.e die Bereitstellung einer fur diesl v5ff£t n V ^ ^^ffkonzentrationen 
W^rkstotte zu - auch uber ein Jahr hinaus - stabilen ^n i ZST^Tv^f^ ^ "empfindliche 

Ein besonderes Anliegen war u a zurFr/iHnno!., I i » wirksamen Emulsionen fuhren. 
chenbelegung der WirksWuchen eXJeS^^ 

und die mechanische Energie «JLSS^SfSrT^ de,n W ^f^ * Kontakt zXngen 
TSreS^ 

s^StSLt ^K^^tSS^ r hrere —chiedliche, Ko, 

vor e,„ em hohen Energieeintrag zu schutzen JS B AnlagC E ™ ls ™™ "etgesteUt werden, die 

faches der von klassischen Homogenisatoren zur Vtaffl^S WsSS eS^k" ^ W ' C aUCh Emulsionen - «n Viel- 

i«^r:^^^ 

ean S^ldi w , . ie . „, die 
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AG/EP 0 101 007) beschrieben wurde, nachgeschaltet wurde. 

Gegenstand der Erfindung isi somit eine Vorrichtung zum Herstellen einer Silicon-, Silan- bzw. Silicon/Silanemulsion 
aus einer silicon- und/oder silanhaltigen Wirkstoffkomponente und einer waBrigen Phase (Komponente), mit einer ersten 
Mischstation fur die uber Pumpen PI, P2, P3 aus Vorratsbehaltern (VA, VB, VC) zugefuhrten Emulsionskomponenten, 
bei der die erste Mischstation eine Mischeinrichtung Ml aufweist, in der Diisen 2, 4 einen Wirkstoffstrahl mit der waB- * 5 
rigen Phase 3 zu einer Voremulsion vennischen (siehe Fig. 1 und 2). 

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform der erfindungsgemaBen Vorrichtung ist die erste Mischstation mil einem 
Hochdruckhomogenisator verbunden, wobei der Hochdruckhomogenisator die aus der Mischstation austretende Vbr- 
emulsion erhalt. 

Gegenstand der Erfindung ist weiterhin ein Verfahren zur Herstellung feinteiliger waBriger Silicon- und/oder Silane- to 
mulsionen mit enger Teilchenverteilung, umfassend 

- die Herstellung einer Voremulsion durch Injizieren der Silicon- und/oder Silankornponente in eine Emulgator 
enthaltende waBrige Phase in einer Mischstation und 

- die Homogenisierung in einem Hochdruckhomogenisator, sowie die gemaB diesem Verfahren erhaltlichen Emul- 15 
sionen aus Siliconverbindungen und/oder Silanen. 

Insbesondere betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung feinteiliger waBriger Silicon- und/oder Silanemul- 
sionen mit einem U^-Wert kleiner als 1,2 (d. h. mit enger Teilchenverteilung), umfassend 

20 

- die Herstellung einer Voremulsion durch Injizieren der Silicon- und/oder Silankornponente in eine Emulgator 
enthaltende waBrige Phase in einer Mischstation, wobei eine von den Dusendimensionen abhangige Druckdifferenz 
von maximal 10 bar zwischen beiden Stromen bei einem absoluten Druckabfall von unter 100 bar aufrechterhalten 
wird und 

- die Homogenisierung der Voremulsion. 25 

Die vorkegende Erfindung wird durch die beigefugten Figurcn und Bcispiclc nahcr crlautcrt. 
Es zeigen: 

Fig. 1 eine Mischstation. 

Fig. 2 eine schematische Darstellung der erfindungsgemaBen Vorrichtung mit einem Hochdruckhomogenisator 30 
Fig. 3 die Dusenanordnung eines Strahldispergators, 
Fig. 4 einen Hochdruckhomogenisator, 

Fig. 5, 6, 7 und 8 die differentielle und integrale TeilchengroBenverteilung aus Beispiel 10, 9, 18 und 19. 

hi der erfindungsgemaBen Vorrichtung laBt sich bei bekanntem Druckabfall (Ap) ST , bekanntem Gehalt und Oberfla- 
chenbedarf des Emulgators, bekanntem Diisendurchmesser (D) STR ~ D , bekannter Grenzflachenspannung (y), bekannter 35 
Viskositat (Ti) der dispersen Phase und bekannter Anzahl der Durchlaufe (n) STR " D die zu erwartende mittlere Teilchen- 
groBe (d) berechnen, und zwar'nach der folgenden Fonnel: 



: k A (Ap)^' 6 A Tl 0 ' 495 A 7 0 ' 365 A D 0,165 A n 0 ' 36 
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k = Konstante (betr. Emulgatorgehalt/Oberflachenbedarf) 

Kernstuck der Mischstation ist eine Duseanordnung in einer Mischeinrichtung Ml, deren Dimensionen von der Konsi- 
stenz der beiden zu vereinigenden Phasen, deren Konzentration zueinander, dem gewahlten Druckabfall und dem Durch- 
satz abhangt. 

Fig. 1 zeigt eine mogliche Ausfuhrungsform. Dabei wird z. B. das Siliconol 1 uber die erste Duse 2 in die waBrige 45 
Phase 3 eingedust und unmittelbar danach in der zweiten Duse 4 intensiv vermischt und homogenisiert. In dem nachge- 
schaltetem Strahldispergator STR-D erfolgt dann die endgultige Feinverteilung. Der Strahldispergator STR-D kann un- 
mittelbar nachgeschaltet sein oder aber bei Batch-Fahrweise erst nach Herstellung der gesamten Voremulsion 5. 

Die Duseanordnung nach Fig. 1 wird vorzugsweise uber zwei Pumpen PI, P3 mit einem Druckunterschied von 
2-3 bar so beschickt, daB im Falle - wo die Belegungsgeschwindigkeit des Emulgators es erlaubt - die waBrige Emul- 50 
gatorlosung und das Silicon in der endgultigen Emulsionskonzentration zusammengefuhrt werden und direkt iiber den 
Strahldispergator STR-D in einem oder maximal drei Durchgangen homogenisiert wird. 

Die Anzahl der Durchgange ist in der Regel von der Art und dem Gehalt des Emulgators abhangig. Emulgatorgehalte 
im Bereich 3% machen - von Ausnahmen abgesehen - nur einen Durchgang erforderlich. 

Liegen Emulgatoren vor, die die Oberflachen der entstandenen Teilchen bestimmter Silicon wirkstoffe nur relativ lang- 55 
sam belegen, kann das Verfahren so modifiziert werden, daB mit einem beliebigen UnterschuB an Wasser, das die ge- 
samte Menge an Emulgator enthalt gearbeitet wird. Die in diesem Falle konzentrierter anfallende Emulsion kann in die 
waBrige Emulgatorlosung zuriickgeruhrt und mit dieser wieder der Diise und dem zustromenden Wirkstoff zugefuhrt 
werden, so daB ein Kreislauf entsteht. Ob nach der erfolgten Vereinigung der Kreislauf noch einige Minuten aufrechter- 
halten bleibt, hangt von der Konzentration und Art. des Emulgators, sowie von dem zu ernulgierenden Silicon ah. Uber 60 
eine weitere Diise und Pumpe kann dem Kreislauf der Rest des gegebenenfalls mit weiteren Zusatzen z. B. Verdickungs- 
mitteln oder Konservierungsmitteln versetzten Wassers zugegeben werden, bevor diese Voremulsion dem Strahldisper- 
gator STR-D zugefuhrt wird. 

Fig. 4 zeigt den Strahldispergator STR-D, der als Hochdruckhomogenisator 6 verwendet wird. Der Strahldispergator 
STR-D besteht im einzelnen aus einer Pumpe 14, gegebenenfalls einem Puisationsdampfer 16 und einer Diisenanord- 65 
nung 18, die im Detail in Fig. 3 dargestellt ist. Die zweistufige Dusenanordnung 18 weist eine erste Diise 10 sowie eine 
dahinter geschaltete zweite Duse 12 auf, mit deren Hilfe die Voremulsion 5 homogenisiert wird. Jede Diise 10, 12 besteht 
aus einem Einsatzteil 11 in einem Rohr 9, wobei jedes Einsatzteil 11 einen entgegen der Stromungsrichtung der Voremul- 
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sion 5 vorstehenden zylindrischen Abschnitt 13 mit zwei gegeniiberliegenden Kapillarbohrungen 15 aufweist. Der zylin- 
drische Abschnitt 13 bildet einen Ringraum 17 in dem Rohr 9, wobei die Voremulsion 5 durch das Rohr 9 in den Rin- 
graurn 17 und von dort durch die Kapillarbohrungen 15 in eine Zwischenkammer 20 stromt. Da sich die Kapillarbohrun- 
gen 15 gegenuberstehen, prallen die austretenden Emulsionsstrahlen im Innern des zylindrischen Abschnitts 13 aufein- 
5 ander. Hierdurch wird eine besonders gute Dispergierung erreicht. Die Emulsion stromt aus der Zwischenkammer 20 in 
einen zweiten Ringraum 22 der zwei ten D use 12 und tritt dort erneut durch die Kapillarbohrungen 24 der zwei ten Diise 
12. Die homogenisierte Emulsion 25 tritt durch den Auslauf 26 aus dem Strahldispergator STR-D aus. 

Das vorliegende Verfahren erlaubt es auch, daB das Verhaltnis des - den gesamten Emulgator enthaltenden - Wassers 
zum Wirkstoff so gewahlt werden kann, daB auch Gele und Fasten entstehen. Voraussetzung ist, daB die gewahlten Pum- 
10 pen zwangsfordernd sind und die Konsistenz der Pasten beherrschen. 

Vorteil des vorliegenden Verfahrens ist, daB es praktisch kontinuierlich arbeiten kann, wenig zeitaufwendig ist und 
eine hervorragende Reproduzierbarkeit besitzt. Es liefert stabile Emulsionen deren mittleren TeiichengroBen, bei Emul- 
garorgehalten im Bereich von 0.5-3 % ? bei Werte < 1 pm liegen. Dabei liegr die fur die Stabilirat und fur viele Anwen- 
dungen wichtige Vert ei lung der TeiichengroBen in einem engeren Bereich als bei den klassischen Verfahren. 
15 Es gib t jedoch auch einige wenige Falle, wo wenig stabile Emulsionen anfallen, bei denen sowohl TeilchengroBe, wie 
auch deren Verteilung keine maBgebliche Rolle spielen, so daB aus Kosten- oder andern Grunden nach dem Durchgang 
durch die Mischstation auf eine nachfoigende Homogenisierung verzichtet wird. Die mangeinde Stabilitat dieser Emul- 
sionen kann in solchen Fallen durch eine wesentliche Erhohung der Emulsions viskositat durch Zugabe eines neutralen 
Verdickungsmittel kompensiert werden. Wegen der oftmaligen schlechten Weiterverarbeitbarkeit solcher Emulsionen, 
20 versucht man in der Regel diese Herste lime th ode zu umgehen. 

TJnter obigen Emulsionen findet man wiederum einige wenige Emulsionen hoher Viskositat, in denen ein unverzicht- 
barer hochviskoser Wirkstoff - z. B. organischer Natur - fur diese verantwortlich ist. 

In derartigen Fallen ware es natiirlich unwirtschafthch solche Emulsionen nachtraglich zusatzlich im Strahldispergator 
STR-D zu emuigieren, weil - sollte der derzeitige Zustand der Emulsion im wesentlichen beibehalten werden - der 
25 Strahldispergator, unter den hierzu notwendigen Verfahrensbedingungen, keinen signifikanten Beitrag zur Verbesserung 
der physikalischen Eigenschaften der Emulsion leisten konnte. 

Hicr cmpfichlt es sich die, die Mischstation vcrlasscndc Voremulsion in cincr zweiten Mischstation mit hohcrcm 
Druck z. B. bis zu 100 bar zu homogenisieren. 

Diese Methode empfiehlt sich ebenfalls, wenn leicht zu emulgierende Si-Verbindungen mit Emulgatoren, die eine aus- 
30 reichende Geschwindigkeit bei der Belegung der Teilchenoberflachen aufweisen, zu emuigieren sind. In diesem Falle 
kann auf Verdickungsmittel verzichtet werden. 

Um den apparativen Aufwand zu minimieren wird jedoch vorgezogen, die Voremulsion in einen der ersten Mischsta- 
tion vorgeschalteten Vorratsbehalter zu iiberfiihren und von dort uber die gleiche Mischstation unter anderen Druckbe- 
dingungen in den gewunschten Emulsionszu stand zu bringen. 
35 Gegenstand der Erfindung ist somit desweiteren ein Verfahren zur Herstellung fein- bis grobteiliger waBriger Silicon- 
und/oder Silanemulsionen im Bereich von ca. 0,4 bis 5,0 pm mit einem U 90 -Wert grofier 1,1 (d. h. breiterer Teilchenver- 
teilung), die nur geringe Scherkrafte zur Emulgierung benotigen bzw. durch Verdickungsmittel stabilisiert werden, um- 
fassend 

40 - die Herstellung einer Voremulsion durch Injizieren der Silicon- und/oder Silankomponente in eine Emulgator 

enthaltende waBrige Phase in einer Mischstation, wobei eine von den Dusendimensionen abhangige Druckdifferenz 
von maximal 10 bar zwischen beiden Stromen bei einem absoluten Druckabfall von unter 80 bar aufrechterhalten 
wird, 

- die Homogenisierung der Voremulsion in einer nachgeschalteten Mischstation oder zeitlich verse tzt in der glei- 
45 chen Mischstation bei einem absoluten Druckabfall bis zu 100 bar. 

Eine Ausfiihrungsform ergibt sich aus Fig. 2, in der 

VA: Behalter Wirkstoff 

VB: Behalter Restwasser (+ Zuschlage) 
50 VC: PuffergefaB/Zwischenbehalter 

VE: Vorratsbehalter/Zwischenbeh alter 

PI, P2: Pumpen (ggf. zwangsfordernd) 

P3, P4, P5: Pumpen 

Ml: Mischduse WirkstoftTWasser 
55 STR-D: Strahldispergator 

bedeuten. 

In den Wirkstoffkreislauf VA— >P1— >M1— >-VA wird bei niedrigem Druck die Wasserphase tiber VC— ^P3— ►Ml einge- 
diist und nach vollendeter Zugabe der Kreislauf VA— ►PI— »-Ml— *VA auf hdheren Druck geschaltet, wobei Ml als nach- 
geschalteter Homogenisator dient. Die Emulsion kann hinter Ml abgenommen werden. Voraussetzung ist natiirlich, daB 
60 die Emulgatoren eine geniigend hohe Teilchenbelegungsgeschwindigkeit aufweisen, eine Eigenschaft, die auch von der 
Akzeptanz des Wirkstoffes, diese Emulgatoren anzulagern, abhangig ist. 
Beispiele fur die Silicon- und Silankomponente sind 

- Siliconverbindungen der ublichen Zusammensetzung: 

65 (CH33SiO[(CH 3 )2SiO] 5 o-50oSi(CH3)3 

HO(CH 3 )9SiO[(CH 3 ) 2 SiO]5ooSi(CH3)90H 

(CH 3 ) 3 Si6[(CH 3 )(H)SiO]5oSi(CH 3 )3 

(CH3) 3 Si(O) l . 1 (OCH 3 ) 0 .8; 
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- Organoalkoxysilane, deren Hydrolysate, z. B.: 
CH 3 (CH 2 ) 7 Si(OEt) 3 
CH 3 (CH?) 3 Si(OEt.) 3 
CH 5 (CH 2 ) ll _ 1 3(CH 3 )Si(OMe) 2 

CH,(CH ? ) 7 Si(OEt),0(OEt),Si(CH9)7CH3 5 
CH3(CH 2 )3Si(OEt) 2 [0(EtO)Si(CH 2 )3CH3]o- 5 OSi(OEt) 2 (CH 2 ) 3 CH 3 ; 

- lineare Polyorganosiloxane mil und/oder ohne siliciumfunkuonellen gebundene Gruppen wie Wasserstoff, Alk- 
oxy-, Polyether- bzw. Hydroxy gruppen, mit und/oder ohne organofunktionell angebundenen Gruppen wie Polyet- 
her, Amine oder Halogene bzw. Pseudohalogene, z. B.: 

(CH3)3SiO[(CH 3 )2SiO]5o_50oSi(CH 3 ) 3 "> 

IIO(ai 3 )9SiO[(CIl3)^SiO]5ooSi(CII 3 )90II 

(CH 3 )3Si6[(CH3)(H)SiO]5oSi(CH 3 )3 

(CH 3 ) 3 SiO[(CH3)CH,=CHSiO]3 [(CTr 3 ) 2 SiO] 50 -50oSi(CH 3 ) 3 
(CH 3 )3SiO[CH 3 (OCH 2 CH 2 ) R 0(CH 2 )3(CH3)SiO]3[(CH 3 ) 2 SiO]fiooSi(CH 3 ) 3 ; 

- verzweigte Polyorganosiloxane mit und/oder ohne angebundene siliciumfunktionellen Gruppen wie Wasserstoff, 15 
Alkoxy-, Polyether- bzw. Hydroxygruppen, mit und/oder ohne organofunktionell angebundenen Gruppen wie Po- 
lyether. Amine oder Halogene bzw. Pseudohalogene, z. B.: 

CH 3 Si{[(CH 3 ) 2 SiO]soOSi(CH 3 ) 3 }3 

CH, Si{ [(CH 3 ) 7 SiO]8oOSi(CH3)9CH 2 =CH 3 } 3 

CH 3 Si{[(CH 3 ),SiO]9oOSi(CH 3 )7 (CH 7 ) 3 (OCH 2 CH 2 ) 8 OCH 3 }3 20 
H 2 N(CH 2 ) 3 Sid(C:H 3 ) 2 SiO] l8 OSi(CH 3 )} 3 ; 

- Siliconharze mit Aryl-, Alkyl- organofunktionell modifizierten Alkylgruppen, Alkoxy funktionelle Harze, nut 
oder ohne Verdunnungsmittel, z. B.: 

(CH 3 ) 1 .i6Si 1 O l . 42 

(CH 3 )o. 8 (C 12 H 25 ) a2 Si(0) 1 (OCH3)i 25 

(Si0 2 )io[(CH 3 ) 3 SiO l/2 ] 0 . 8 

SiO 2 [(CH3)CH 2 =CHSi0]a3[Oi/2(CH 3 )3]i.2; 

- Gemische obiger Komponenten untereinander oder mit unloslichen Zuschlagen mineralischer oder organischer 
Art. 

30 

Unter Emulgatoren werden ionise he und nichtionische Emulgatoren, wie sie in der Siliconemulgierung ublich sind 
bzw. deren Gemische verstanden. 

Als ionische Emulgatoren eignen sich, je nach Wirkstoff z. B. 

- Alkylsulfonate mit 8 bis 18 C-Atomen mit oder ohne Ethylen- bzw. Propylenoxideinheiten; 35 

- Sulfatester wie z. B. CU 2 (CH 2 ) 6 CH 2 0{C 2 iUO)^ l9 s6 3 R; 

- Alkylarylsulfonate, wie z. B. Dodecylbenzolsulfonat; 

- Quaternare Ammoniumverbindungen, wie z. B. Dodecyltrimethylammoniumhydroxid, Octyldimethylbenzylam- 
moniumhydroxide bzw. deren Salze. 

40 

Vorgezogen werden allerdings nichtionische Emulgatoren deren HLB-Wert im Bereich von 10 bis 1 6 liegt. Liegen Ge- 
mische dieses Bereiches vor konnen diese aus Kombinationen von Emulgatoren mit einem HLB-Wert zwischen 2.7 und 
18.7 bestehen. 

Als nichtionische Emulgatoren eignen sich Ethylenoxid-Addukte an Fettalkohole, Alkylphenole, Triglyceride oder 
Zucker; Polyethylenoxidsorbitanlaurate, -palmitate, -stearate; Etylenoxid-Addukte an Alkylamine; und Polyvinylalko- 45 
hole (wie Mowiol), insbesondere Ethoxidaddukte an Tridecylalkohol, Ethoxidaddukte an Sorbitan monooleate (Tween®- 
Produkte der ICI), Sorbitan monooleate und deren Gemische. 

Der mittlere Teilchendurchmesser - im Text auch als TeilchengroBe bezeichnet - errechnet sich aus dem \folumenmit- 
tel, das sich aus dem Gesamtvolumen aller Teilchen der Emulsion, dividiert durch die Anzahl der Teilchen, ergibt. 

Der Zahlenwert der Breite der TeilchengroBenverteilung wurde so errechnet, daB von der gegebenen Teilchenmenge 50 
die Teilchen mit den kleinsten Durchmessern bis zu einer Menge von 10 Gew.-% der Teilchenmenge (dlO) und die Teil- 
chen mit den groBten Durchmessern bis zu einer Menge von l0Gew.-% der Teilchenmenge (d90) unberiicksichtigt blei- 
ben und die Differenz der Durchmesser des verbleibenden groBten Teilchens und des verbleibenden kleinsten Teilchens 
dividiert wird durch den Durchmesser desjenigen Teilchens (d50) das groBer ist als 50 Gew.-% aller Teilchen und kleiner 
als 50 Gew.-% aller Teilchen. Dieser Zahlenwert wird im folgenden U90 genannt: 55 

Uoo = d90 - dlO 

d50 

60 

(s. Fig. 5, 6, 7 und 8). 

Die mittleren TeilchengroBen wurden durch Frauenhofer-Beugung, Ultrazentifugauon oder durch Photometrie mit 
Hilfe der Mie-Theorie gemessen. Die Verteilungskurven wurden rnittels der Ultrazentrifuge gemessen. 

Die in der Anlage in einem schematischen FlieBbild gezeigte Apparatur (Fig. 2) erlaubt flexibel auf den Wirkstoff, den 
Emulgator und deren Konzentrationen abgestimmte Verfahrensanpassungen. 65 

So kann z. B. im gunsiigen Fall, wenn leicht zu emulgierende Produkte vorliegen, der Emulgator "schnell" ist und in 
gunsuger Konzentrauon vorliegt, der Wirkstoff (aus VA) mit dem Wasser/Emulgator-Gemisch (aus VC) im gewunschten 
Verhaltnis in Ml zusammengefuhrt werden und die entstandene Voremulsion direkt oder iiber ein PuffergefaB (VD) dem 
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Strahldispergator STR-D zugefuhrt, in einem Durchgang homogenisiert und anschlieBend zur Abf ullstation geleitet wer- 
den. ° 

Diese Vorgehensweise erfordert eine zuverlassige Steuerung bzw. Synchronisation der Pumpen untereinander. Soil auf 
eine solche verzichtet werden und ist ein genaues Verhaltnis Emulgator/Wirkstoff bei der Zusammenfuhrung in Ml nicht 
5 unbedingt erforderlich, kann urn trotzdem die erforderiiche Wirkstoffkonzentration in der Emulsion zu gewahrleisten der 
Wirkstoif einem berechneten UnterschuB an Wasser/Emulgator uberMl zugefiihrt werden, die entstandene Voremulsion 
laufend zu dem Wasser/Emulgator-Gemisch (nach VC) zuriickgefuhrt und im Kreislauf iiber Ml wieder mit dem Wirk- 
stoff zusammengefuhrt werden. 1st der gesamie Wirkstoff verbraucht, wird die Voremulsion iiber die Diise Ml durch 
Zugabe des restlichen Wassers (aus VB) - iiber einen ahnlichen wie eben beschriebenen Kreislauf (M1-+VC— Ml) auf 
10 die endgiiltige Konzentration gebracht und wie oben homogenisiert. 

Im Falle schwierig zu emuigierender Wirkstoffe, "langsamer" Emulgatoren oder sehr geringer Konzentrationen an 
Emulgatoren, kann vor der Zufiihrung zu STR-D ein paar Mai iiber VC und Ml im Kreis voremulgiert werden, bevor wie 
oben verfahren wird. 

Wird Wert auf eine Paste bzw. ein Gel gelegt und ist der Wirkstoff hierftir geeignet, so kann er mit einem beliebigen 
15 UnterschuB an Wasser (aus VC) - jedoch dem gesamten Emulgator - in Ml zusammengefuhrt werden, die entstandene 
Emulsion, wie oben, nach VC zuriickgefuhrt werden und mit dessen Inhalt immer wieder uber Ml mit dem Wirkstoff 
verdust werden. Dabei entstehteine hochviskose Voremulsion die je nach gewahlten Verhaltnissen Pasten- bzw Gelkon- 
sistenz aufweisen kann. 

Diese kann - je nach Anwendungszweck - als solche abgefiillt, oder wie nachstehend beschrieben, weiter bearbeitet. 
20 werden. 

Sie wird bevor sie oben in STR-D homogensiert wird, uber Ml gefiihrt, wo das restliche Wasser (aus VB), ggfs. mit 
Verdickungsmittel und anderen ublichen Zusatzen eingedust wird, so daB die berechnete Zusammensetzune erreicht 
wird. 

Sind mehr als ein Durchgang durch STR-D erforderlich, kann ein weiteres Mai uber VE^STR-D im Kreis gefahren 
25 werden, bevor die Emulsion abgefullt wird. 

Wunschl man jedoch mehrere diskrete Durchgange kann aus dem PuffergefaB VD uber STR-D in einem 1. Durchgang 
nach VE cmulgicrt werden, nach Bccndigung von dort in einem 2. Durchgang iiber STR-D wiedcrum nach VD usw 
In den folgenden Beispielen beziehen sich aUe Angaben, wenn nicht anderes angegeben wird, auf das Gewicht. 
Folgende Abkurzungen werden verwendet: 
30 Me- : -CH 3 
Et : -C 2 H 5 

Octeo : C 8 H l7 Si(OEt) 3 
V : Voremulsion. 

In den Tabellen wird nur der Zeitbedarf fur die Herstellung der Voremulsion angegeben, da die Vorbereitungen der 
35 Wasseremulgatorgemische bei erfindungsgemaBen und nicht erfindungsgemaBen Beispielen praktisch gleich sind. Der 
eigenthche Homogenisierschritt wurde ebenfalls nicht in die Zeitbetrachtung einbezogen, da er weitestgehend von der 
Kapazitat der im Vergleich stehenden Emulgiergerate abhangig ist. 

In den Tabellen sind die erfindungsgemaBen Beispiele fett, die Vergleichsbeispiele kursiv gedruckt. 

40 Beispiele 

A. Harzemulsionen 

Bei spiel 1 (Vergleichsbeispiel) 



45 



238,7 g destilliertes Wasser wurden in einem 2-1-GefaB auf 60°C erwarmt und unter Riihren mit 55 g eines aufge- 
schmolzenen Gemisches - entsprechend 2,50% bezogen auf den Gesamtansatz - aus einem POE-Stearylalkohol und ei- 
nem POE-Cetylalkohol mit dem gesamten HLB-Wert von 15,5 versetzt. 

Nach Abkuhlung auf 40°C wurden 1447,6 g einer Isopar® G-L6sung init 80% Harz der mittleren Zusammensetzung 
50 (CH 3 ) U6 Si! 0 U 42 und einer Viskositat von 1620 mPaA • s bei einer Riihrgeschwindigkeit von 250-400 U/min innerhalb 
einer Stunde zugegeben. Es wurde 10 min mit einer Riihrgeschwindigkeit von ~ 400 U/min nachgeriihrt. Innerhalb von 
25 min wurden 458,7 g einer waBrigen Losung von 1,76 g CarboxymethylzeUulose (Walocel CRT 5000 GA) unter Riih- 
ren zugegeben. Es wurde 40 min nachgeriihrt. 

Die Voremulsion wurde bei einem Druckabfall von AP = 250 bar in einem klassischen Hochdruckhomogenisator des 
55 Typs Gaubn in sechs Durchgangen homogenisiert. Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 aufgefuhrt. 

Bei spiel 2 (Vergleichsbeispiel) 

Beispiel 1 wurde mit einem Gesamtemulgatorgehalt von 3,00%. wiederholt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 aufge- 
60 fuhrt. fc 

Beispiel 3 

Der gleiche Ansatz wie in Beispiel 1 - jedoch mit 2,2% Emulgatorgemisch - wurde urn den Faktor 2 7273 vergroBert 
65 645,0 g destilliertes Wasser wurden in VC (s. Anhang Fig. 2) auf 50°C erwarmt und unter Riihren mit 133 g eines auf- 
geschmolzenen Gemisches - entsprechend 2,20% bezogen auf den Gesamtansatz - aus einem POE-Stearylalkohol und 
einem POE-Cetylalkohol mit dem gesamten HLB-Wert von 154 versetzt und uber P3 mit 3 bar durch Ml (Dusendurch- 
messer 2,l/l,0 mm) nach VC gedruckt und 30 s uber P3 durch Ml nach VC im Kreis gefahren. In diesen Kreislauf wur- 
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den innerhalb von 17 inin 3948 g des gleichen Harzes wie in Beispiel 1 aus VA uber PI mit 5 bar in Ml eingedust. An- 
schlieBend wurde der Kreislauf 10 min aufrechterhalten, dann aus VB uber Ml eine waBrige Losung von 4,8 g Carboxy- 
methylzellulose (Walocel CRT 5000 GA) in 1264,2 g Wasser innerhalb von 9 min in den Kreislauf eingedust. Nach ab- 
geschlossener Zugabe wurde der Kreislauf noch 40 min aufrechterhalten, bevor die Voremulsion bei eineni Druckabfall' 
von AP = 250 bar im Strahldispergator STR-D (Dusendurchmesser: 0,2828 mm) in drei Durchgangen homogenisiert 
wurde. Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 aufgefiihrt. 

Beispiel 4 

Beispiel 3 wurde mit einem Gesamiemulgaiorgehalt von 2,5% wiederholt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 aufgefiihrt. 

Beispiel 5 

Beispiel 3 wurde mit einem Gesamtemulgatorgehalt von 2,8% wiederholt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 aufgefuhrt. 

Beispiel 6 

Beispiel 3 wurde mit einem Gesamtemulgatorgehalt von 3,0% wiederholt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 aufgefuhrt. 
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B. Harz/Silan (wasserempfindlich) - Emulsionen 
Beispiel 7 (Vergleichsbeispiel) 

65 22 g Emulgatorgernisch - entsprechend 1 Gew.-%, bezogen auf den Gesamtansatz - aus einem ethoxylierten Sorbitan 
Monolaurat und einem ethoxylierten Oleylalkohol mit einem Gesamt-HLB-Wert von 15,3 wurden in einem 4-Liter 
RuhrgefaB mit 816,22 g Wasser und 2,18 g Diethanolamin versetzt und 2 Stunden bei 80°C geriihrt, wobei eine klare Lo- 
sung entstand. Zu der abgekuhlten Losung wurden innerhalb 65 min bei einer Riihrgeschwindigkeit von 700 U/min 
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1 359,6 g eines Gemisches aus 49,2% Octyltriethoxysilan und 50,8% eines Harzes der Zusammensetzung (CH 3 ) 0 ,8 
(Ci 2 H25)o,2 SKO)l (OCH 3 )i zugegeben. Nach vollendeter Zugabe wurde 30 min bei 550 U/min weiiergeruhrt. Eine Probe 
zur TeiichengroBenbestimmung wurde nach 30 min entnommen. Die Voremulsion wurde bei einem Druckabfall von AP 
= 250 bar in einem klassischen Homogenisator des Typs Gaulin in 2 Durchgangen homogenisiert. Die Ergebnisse sind in 
Tabelle 2 aufgefuhrt. * 5 

Beispiel 8 

Der Ansatz aus Beispiel 7 wurde verdoppelt. 44 g Emulgatorgemisch - entsprechend 1 Gew.-%, bezogen aut den Ge- 
sanuansatz - aus einem ethoxylierten Sorbitan Monolaurat und einem ethoxylierten Oleylalkohol rnit einem Gesamt- 10 
IILB-Wert von 15,3 wurden in VC (s. Fig. 2) mit 1632,44 g Wasser und 4,36 g Diethanolamin versetzt und 2 Stunden bei, 
80°C geruhrt, wobei eine klare Losung entstand. Nach Abkiihlung wurde eine Minute bei 3 bar im Kreis 
VC— P3— Ml— *VC gepumpt. Tn diesen Kreislauf wurden aus VA uber PI und und durch Ml (Dusendurchmesser: 
2,1/1,0 mm) innerhaib von 3,5 min, 2719,2g eines Gemisches aus 49,2% Octyltriethoxysilan und 50,8% eines Harzes 
der Zusammensetzung (CH 3 )o,8(C l2 H25)o2 Si(0) L (OCHa)! bei 5 bar eingedust. Nach vollendeter Zugabe wurde der 15 
obige Kreislauf noch 15 min bei 3 bar aufrechterhalten. Eine Probe zur TeilchengroBenbestimmung wurde nach 5 und 15 
min entnommen. Die Voremulsion wurde in 2 Durchgangen bei einem Druckabfall von AP = 100 bar homogenisiert. Die 
Hrgcbnisse sind in Tabelle 2 aufgefuhrt. 

Beispiel 9 (Vergleichsbeispiel) 20 

22 g Emulgatorgemisch - entsprechend 1 Gew.-%, bezogen auf den Gesamtansatz - aus einem ethoxylierten Sorbitan 
Monolaurat und einem ethoxylierten Oleylalkohol mit einem Gesamt-HLB-Wert von 15,3 wurden in einem 4-Liter 
RuhrgcfaB mit 163,2 g Wasser und 2,18 g Diethanolamin versetzt und 2 Stunden bei 80°C geruhrt, wobei eine klare Lo- 
sung entstand. Zu der abgekuhlten Losung wurden innerhaib 65 min bei einer Ruhrgeschwindigkeit von 700 U/min 25 
1 359,6 g eines Gemisches aus 49,2% Octyltriethoxysilan und 50,8% eines Harzes der Zusaimnensel^ung (CH 3 ) 0j8 
(C: l2 TIj^)o,2 Si(0) t (OCHj)! zugegeben. Nach vollendeter Zugabe wurde 15 min bei 550 U/min wcitcrgcruhrt, wobei cine 
hoherviskose Paste entstand. Bei vorhergehender Ruhrgeschwindigkeit wurden innerhaib 30 min 653,0 g Wasser zuge- 
geben und solange nachgeriihrL bis die TeilchengroBe unter 5 um gesunken war (45 min). Die Voremulsion wurde bei ei- 
nem Druckabfall von AP = 200 bar in einem klassischen Homogenisator des Typs Gaulin in 2 Durchgangen homogeni- 30 
sien. Die Ergebnisse, sind in Tabelle 2 aufgefuhrt. 

Beispiel 10 

Der Ansatz aus Beispiel 9 wurde verdreifacht. 66 g Emulgatorgemisch - entsprechend 1 Gew.-%, bezogen auf den Ge- 35 
sanuansatz - aus einem ethoxylierten Sorbitan Monolaurat und einem ethoxylierten Oleylalkohol mit einem Gesamt- 
HLB-Wert von 15,3 wurden in VC (s. Fig. 2) mit 489,60 g Wasser und 6,54 g Diethanolamin versetzt und 2 Stunden bei 
80°C geruhrt, wobei eine klare Losung entstand. Nach Abkiihlung wurde eine Minute bei 3 bar im Kreis 
VC— P3— ►Ml-— VC gepumpt. In diesen Kreislauf wurden aus VA uber PI und und durch Ml (Dusendurchmesser: 
2,1/1 ,0 mm) innerhaib von 5 min 4078,8 g eines Gemisches aus 49,2% Octyltriethoxysilan und 50,8% eines Harzes der 40 
Zusammensetzung (CH 3 )o,8(C l 2H 2 5)o : 2 Si(0)i (OCH 3 )i bei 5 bar eingedust. Nach vollendeter Zugabe wurde der obige 
Kreislauf noch 4 min bei 3 bar aufrechterhalten. AnschlieBend wurden aus VB innerhaib von 10 min 1959 g Wasser uber 
Ml in den obigen Kreislauf gedust. Nach vollendeter Wasserzugabe, wurde die Voremulsion noch 1 min im Kreislauf 
vorhomogenisiert, eine Probe zur Ermittlung der TeilchengroBe entnommen und in 2 Durchgangen bei einem Druckab- 
fall von AP = 100 bar im Strahldispergator homogenisiert. Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 aufgefuhrt. 45 
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Beispiel 11 

32 g Emulgatorgemisch - entsprechend 0,64 Gew.-%, bezogen auf den Gesamtansatz - aus einem ethoxylierten Sor- 
bitan Monolaurat und einem ethoxylierten Oleylalkohol mit einem Gesamt-HLB-Wert von 15,3 wurden in VC (s. Fig. 2) 
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mil 390 83 g Wasser und 3,17 g Diethanolamin versetzt und 2 Stunden bei 80°C geriihrt, wobei eine klare Losung ent- 
stand Nach Abkuhlung wurde eine Minute bei 3 bar im Kreis VC—P.WM1—VC gepumpt. In diesen Kreislauf wurden 
aus VA uber PI und und durch Ml (Dusendurchrnesser: 1,8/0,9 mm) innerhalb von 3 Min 1980 g eines Gemisches aus 
49 °% Octyltriethoxysilan und 50,8% eines Harzes der Zusammensetzung (CH 3 )o,8(Ci2H 2 5)o,2 Si(0)i (OCH 3 )! bei 5 bar 
eingedust. Nach voUendeter Zugabe wurde der obige Kreislauf noch 2 min bei 3 bar aufrechterhalten. AnschlieBend wur- 
den aus VB innerhalb von 13 min 2594 g Wasser uber Ml in den obigen Kreislauf gediist. Nach voUendeter Wasserzug- 
abe wurde die Voremuision noch 4 min im Kreislauf vorhomogenisiert, eine Probe zur Ermiulung der TeilchengroBe ent- 
nomraen und in 2 Durchgangen bei einem Druckabfall von AP = 95 bar im Strahldispergator homogenisiert. Die Ergeb- 
nisse sind in Tabelle 3 aufgeruhrt. 

Tabelle 3 
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C. Silicondl - Emulsionen 



Beispiel 12 

150 g aufgeschmolzenes Emulgatorgemisch - entsprechend 3 Gew.-%, bezogen auf den Gesamtansatz - aus einem 
ethoxylierten Triglycerid und einem ethoxylierten Tridecylalkohol mit einem Gesamt-HLB-Wert von 13,5 wurden in VC 
(s Fig. 2) nut 1850 g Wasser bei 50 n C versetzt und 2 min bei 3 bar im Kreis VC^P3— Ml— VC gepumpt, abgekuhlt 
und in diesen Kreislauf innerhalb von 18 min aus VA uber PI mit 5 bar 3000 g eines Diorganopolysiloxans der Viskositat 
ri = 350 mPaA • s in Ml (Dusendurchrnesser: 1,4/0,7 mm) eingedust. AnschlieBend wurde bei einem Druckabfall von 
250 bar in STR-D homogenisiert. Die Ergebnisse sind in Tabelle 4 aufgefuhrt. 

Beispiel 13 

200 g aufgeschmolzenes Emulgatorgemisch - entsprechend 4 Gew.-%, bezogen auf den Gesamtansatz - aus einem 
ethoxylierten Triglycerid und einem ethoxylierten Tridecylalkohol mit einem Gesamt-HLB-Wert von 15,4 wurden m VC 
(s Fig. 2) mit 1550 g Wasser bei 45°C versetzt und 2 min bei 3 bar im Kreis (Dusendurchrnesser: 1,4/0,7 mm) gepumpt, 
aboekUhlt und in diesen Kreislauf innerhalb von 5,5 min aus VA liber PI bei 5 bar 1750 g eines Diorganopolysiloxans 
der Viskositat r\ = 350 mPa ■ s in Ml (Dusendurchrnesser: 2,1/1,0 mm) eingedust Nach voUendeter Zugabe wurde noch 
5 weitere Minuten bei 3 bar im Kreislauf gepumpt. AnschlieBend wurden 1500 g Wasser aus VB bei 5 bar innerhalb 
8 Minuten uber Ml eingedust. Nach weiteren 5 min Kreislauf bei 3 bar wurde bei einem Druckabfall von 250 bar in 
STR-D homogenisiert. Die Ergebnisse sind in Tabelle 4 aufgefuhrt. 

Beispiel 14 

180 g aufgeschmolzenes Emulgatorgemisch - entsprechend 4,5 Gew.-%, bezogen auf den Gesamtansatz - aus einem 
ethoxylierten Triglycerid und einem ethoxylierten Tridecylalkohol mit einem Gesamt-HLB-Wert von 15,4 wurden in VC 
(s. Fig. 2) mit 1240 g Wasser bei 50°C versetzt und 1 Minute bei 3 bar im Kreis VC —P3-— Ml— VC gepumpt, abge- 
kuhlt und in diesen Kreislauf innerhalb von 1,5 min aus VA uber PI mit 5 bar 800 g eines Diorganopolysiloxans der Vis- 
kositat T| = 350 mPaA • s in Ml (Dusendurchrnesser 2,1/1,0 mm) eingedust. Nach voUendeter Zugabe wurde noch 2 
weitere Minuten bei 3 bar im Kreislauf gepumpt. AnschlieBend wurden 1780 g Wasser aus VB bei 5 bar innerhalb 
8,5 min uber Ml eingedust und 2 min bei 3 bar im gleichen Kreislauf nachhomogenisiert. AnschlieBend wurde bei einem 
Druckabfall von 200 bar in STR-D homogenisiert. Die Ergebnisse sind in Tabelle 4 aufgefuhrt. 

Beispiel 15 (Vergleichsbeispiel) 

90 g aufgeschmolzenes Emulgatorgemisch - entsprechend 4,5 Gew.-%, bezogen auf den Gesamtansatz - aus einem 
ethoxylierten Triglycerid und einem ethoxylierten Tridecylalkohol mit einem Gesamt-HLB-Wert von 15,4 wurden in in 
einem RuhrgefaB mit 620 g Wasser bei 50°C versetzt und 3 min geruhrt, abgekuhlt und unter Ruhren innerhalb von 
13 min 400 g eines Diorganopolysiloxans der Viskositat r\ = 350 mPaA ■ s uber einen Tropftrichter zugegeben. Nach 
voUendeter Zugabe wurde noch 5 weitere Minuten bei 400 TJ/min weitergeriihrt, bevor innerhalb von 27 Minuten bei 300 
U/min (starke Schaumbildung) 890 g Wasser zugegeben wurden. Die Voremuision wurde bei einem Druckabfall von AP 
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= 200 bar in einem klassischen Homogenisator des Typs Gaulin in 2 Durchgangen homogenisiert. Die Ergebnisse sind in 
Tabelle 4 aufgefuhrt. 
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Beispiei 16 

65 

2800 g Wasser, 4,6 g Salzsaure 37%ig, 5,25 g Glycin, 51,3 g Glycerin, 200 g eines Alkylbenzylammoniumbromids, 
30 g eines ethoxylierten Tridecylalkohols mit einem HLB-Wert von 11,4 und 22,6 g Glykol wurden in VC (s. Fig. 2) vor- 
gelegt und 30 s bei 3 bar im Kreis VC— *P3— ►Ml— ^VC gepumpt. Innerhalb 100 s wurden 2056 g eines Wasserstoff tra- 
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genden Organopyolysixan der Viskositat T| = 40 niPa - s bei 7 bar aus VA uber PI in Ml (Dusendurchmesser: 
1,8/0,9 ituti) in den obi gen Kreislauf eingedust. Nach vollendeter Zugabe wurde die Voremulsion in das PuffergefaB VD 
gepumpt und leicht zeitversetzt iiber P4 in einem Durchgang im Strahldispergator STR-D bei einem Druckabfall von AP 
= 250 bar homogenisiert. Die Ergebnisse sind in Tabelle 5 aufgefuhrt. 

5 

Tabelle 5 



Beispiel 


Durchgang 


Teilchen- 


Zeitdauer 


Ges. Emulgierung 


Stabilitat 


Nr. 


Nr. 


groBe 


[min/s] 


Dauer [min/s] 


[Monate] 






0 [urn] 








15 


V 




2'10" 








1 


0,368 


4'40" 




>6 










6' 50" 





D. Siliconemulsion in der Mischstation 

Beispiel 17 25 

Ein Gcmisch aus 96,6 g cincs cthoxylicrtcn Tridccylalkohols mit cincm HLB-Wert von 11,4, 552,72 g cincs Polydi- 
methylsiloxans mit der Viskositat T| = 500 mPa - s, 994.84 g eines Mineralolraffinats mit einem Siedebereich von 
382-432°C und 691,04 g eines Di-(2ethylhexyl)-phtalats wurde aus der Vorlage VA bei einem Druck von 3 bar vorerst 
wahrend einer Minute iiber Ml (Dusendurchmesser: 1.4/0.6 mm) im Kreis VA— *P 1 — ►M 1 — ► VA gepumpt. Innerhalb 30 
3 Minuten wurde anschlieBend eine Losung aus 464,52 g Wasser und 0,28 g Benzylalkoholmonohemiformal bei einem 
Druck von 3,5-4 bar iiber VC— ►P3— ►Ml in diesen Kreislauf eingedust Nach vollendeter Wasserzugabe wurde noch 
3 Minuten bei einem Druck von 3 bar im Kreis VA— *P1— ►Ml-VVA gepumpt. Dieser Kreislauf wurde noch weitere 10 
Minuten mit einen Druck von 12 bar aufrecht erhalten. Es entsteht eine dickfliissige stabile Emulsion. Die Ergebnisse: 
sind in Tabelle 6 aufgefuhrt. 35 

Tabelle 6 



Beispiel 


Zeitdauer 


TeilchengroBe 


Viskositat 


Stabilitat 


Nr. 


[min/sek] 


0 [urn] 


[mPas] 


[Monate] 


17 


17 


1.748 


2670 


>6 



Beispiel 18 (erfindungsgemaB) 

In eine Losung aus 171,9 g eines ethoxylierten Triglycerids mit einem HLB-Wert von 18, 1 und 148,1 g eines ethoxy- 50 
lierten Tridecylalkohols mit einem HLB-Wert von 11,4 in 800 g Wasser, das sich im Kreislauf VC—*P3— ►Ml befand, 
wurden 2800 g eines Polydimethylsiloxans mit der \^skositat r\ = 1000 mPa • s iiber den Wirkstoffkreislauf 
VA— >-Pl— ►Ml— ►VA eingedust. Dabei wurde der anfangliche absolute Druck des Wirkstoffkreislaufes innerhalb von 
9 Minuten von 5 auf 12 bar gesreigert Der Druck des Kreislaufs VC— »P3 — ►Ml begleitete - jeweils urn 2 bar niedriger - 
diesen Anstieg. Nach insgesamt 12 Minuten war die Einspeisung des W^rkstoffs beendet und es entstand eine viskose 55 
weiBe Paste, Diese wird unter Kuhlung noch 14 Minuten im Kreislauf VC— P3 — ►Ml bei 10 bar gepumpt. 

AnschlieBend wurden bei 25°C aus VB uber P2 4080 g Wasser mit einem Druck von 12 bar in ca. 5 Minuten einge- 
dust. Dabei verringerte sich der Druck mit zunehmender Verdiinnung im Kreislauf VC— -P3— ►Ml auf 4,5 bar, wobei die 
Pumpe P2 begleitend einen urn 2 bar hoheren Druck aufwies. Nach vollendeter Wasserzugabe wurde der Druck im 
Kreislauf VC— ►P3— ►Ml auf 80 bar erhoht und die Emulsion uber Ml der Mischstation entnommen. 60 

Es entstand eine niedrigviskose stabile Emulsion. 

Die Ergebnisse sind in Tabelle 7 aufgefuhrt. 

Beispiel 19 (erfindungsgemaB) 

65 

In eine Losung aus 171,9 g eines ethoxylierten Triglycerids mit einem HLB-Wert von 18, 1 und 148,1 g eines ethox- 
ylierten Tridecylalkohols mit einem HLB-Wert von 11,4 in 800 g Wasser, das sich im Kreislauf VC— *P3— ►Ml befand, 
wurden 2800 g eines Polydimethylsiloxans mit der Viskositat T| = 350 mPa ■ s iiber den Wirkstoffkreislauf 
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VA-*P1-*M1— VA eingedust Dabei wurde der anfangliche absolute Druck des Wirkstoffkreislaufes innerhalb von 
6 Minuter, von 7 auf 10 bar gesteigert. Der Druck des Kreislaufs VC— P3— Ml begleitete - jeweils urn 2 bar niednger - 
diesen Ansteig. Nach insgesamt 6 Minuten war die Einspeisung des Wirkstoffs beendet und es entsland erne viskose 
weiBe Paste. Diese wurde unter Kuhlung noch 20 Minuten im Kreislauf VC— P3-.M1 bei 10 bar gepumpt. 

AnschlieBend wurden bei 25°C auf VB iiber P2 4080 g Wasser mit einem Druck von 10 bar innerhalb von ca. 5 Mi- 
nuten eingedust. Dabei verringerte sich der Druck mit zunehmender Verdunnung im Kreislauf VC—P3—M1 aut 4 bar, 
wobei die Pumpe P2 begleitend einen um 2 bar hoheren Druck aufweist. Nach vollendeter Wasserzugabe wurde der 
Druck im Kreislauf VC— P3— Ml auf 80 bar erhoht und die Emulsion iiberMl der Mischstation entnommen. 

Hs entstand eine niedrigviskose stabile Emulsion. 

Die Ergebnisse sind in Tabelle 7 aufgefUhrt. 

Tabelle 7 



15 


Beispiel 
Nr. 


Zeitdauer 
[min/sek] 


Teilchengrofie 
0[[im] 


u 90 


Stabilitat 
[Monate] 




18 


32 


0,689 


1,541 


>6 


20 


19 


32 


0,531 


1,168 


>6 



ry 5 Patentanspruche 

1 Vorrichtung zum Hcrstcllcn cincr Silicon- und/odcr Silancmulsion aus cincr silicon- und/odcr silanhaitigcn 
Wirkstoffkomponente und einer waBrigen Phase, mil einer ersten Mischstation fur die iiber Pumpen (PI , P2, P3) aus 
Vorratsbehaltern (VA, VB, VC) zugefuhrten Emulsionskomponenten, dadurch gekennzeichnet daB die erste 

30 Mischstation eine Mischeinrichtung (Ml) aufweist, in der Diisen (2,4) einen Wirkstoffstrahl mit der waBrigen Phase 

(3) zu einer Voremulsion (5) vemiischen. , 

2 Vorrichtung nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die Mischstation mit einem Hochdruckhomogemsa- 
tor (6) verbunden ist, wobei der Hochdruckhomogenisator (6) die aus der Mischstation austretende Voremulsion (5) 



35 



erhalt. . 
1 Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB der Hochdruckhomogenisator (6) aus einer zweiten 
Mischstation besteht, in s die die Voremulsion (5) ruckfuhrbar ist, um diese bei einem hoheren Druck bis maximal 



100 bar zu homogenisieren. . * , z 

4 Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB die aus der ersten Mischstation austretende Vor- 
emulsion iiber eine Rucklaufleitung (8) in die erste Mischstation in einem zweiten oder weiteren Durchlauf ruck- 
40 ruhrbar ist, wobei die erste Mischstation als Hochdruckhomogenisator verwendbar ist, um die Voremulsion (5) bei 

einem erhohten Druck bis maximal ca. 100 bar zu homogenisieren. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB der Hochdruckhomogenisator (6) ein Strahldisper- 



i^Vorrilh^tLmgnach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB der Hochdruckhomogenisator (6) direkt mit 
45 der Mischeinrichtung (Ml) verbunden ist. ~. n ^ , 

7 Vorrichtung nach einem der Anspriiche 2 oder 6, dadurch gekennzeichnet, daB ein als PuffergefaB dienender 
Zwischenbehalter (VD) mit der Mischeinrichtung (Ml) verbunden ist, und daB der Hochdruckhomogenisator (6) 
die Voremulsion (5) iiber den Zwischenbehalter (VD) erhalt. 

8 Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Mischstation eine \forhomoge- 
50 nisierungseinrichtung (VC, P3) aufweist, in der die Voremulsion in einem Kreislauf vorhomogenisierbar ist. 

9. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 2 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB vor der Mischstation und dem 
Hochdruckhomogenisator (6) eine Verdunnungseinrichtung (VB, P2) angeordnet ist. 

10. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB die Mischeinrichtung (Ml) aus 
zwei hintereinander angeordneten Diisen (2, 4) besteht. 

55 11. Vorrichtung nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB die Druckdifferenz zwischen den Dusen (2, 4) der 

Mischeinrichtung (Ml) zwischen 1 und 10 bar, vorzugsweise zwischen ca. 2 und 3 bar liegt. 

12. Vorrichtung nach Anspruch 10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, daB der Abstand der Dusen (2, 4) vonemander 
das 1- bis 10-fache, vorzugsweise das 2- bis 4-fache des Durchmessers der zweiten Duse (4), betragt. 

13. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 10 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB der Durchmesser der zweiten 
60 nachgeschalteten Duse (4) ca. 2 bis 3 mal so groG ist wie der Durchmesser der ersten Duse (2). 

14 Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet. daB die erste Duse (2) der Mischein- 
richtung (Ml) den Wirkstoffstrahl (1) in die zugefuhrte waBrige Phase (3) eindust und daB die zweite Duse (4) den 
Wirkstoffstrahl (1) mit der waBrigen Phase (3) intensiv vermischt und homogenisiert. 

15. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 5 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB der Strahldispergator (STR-D) 
65 aus mehreren hintereinander geschalteten Dusen (10, 12) besteht. 

16. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 5 bis 15, dadurch gekennzeichnet, daB der Druckabfall im Strahldisper- 
gator (STR-D) zwischen 2 und 1000 bar, vorzugsweise zwischen 5 und 600 bar, liegt. 

17 Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, daB der absolute Druckabfall in der 
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Mischstation zwischen 2 und 100 bar, insbesondere zwischen 2 und 60 bar, liegt. 

18. Vorrichtung nach einem der Anspruche 9 bis 17, dadurch gekennzeichnet, daB die Verdunnungseinrichtung aus 
einem Rest wasser und ggf. Zuschlage enthaltenen Behalter (VB) und einer Pumpe (P2) besteht, uber die Wasser nut 
Hilfe der ersten Diise (2) der Mischeinrichtung (Ml) der Voremulsion zugegeben werden kann. 

19. Vorrichtung nach einem der Anspruche 2 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daB der Hochdruckhomogenisator 
(6) mil einem Vorratsbeh alter (VE) verbunden ist, aus dem uber eine Pumpe (PS) die Emulsion erneut dem Hoch- 
druckhomogenisator (6) zufiihrbar ist. 

20. Verfahren zur HersteUung feinteiliger waBriger Silicon- und/oder Silan-emulsionen mil. einem Ugo-Wert kleiner 
als 1,2, umfassend 

- die HersteUung einer Voremulsion durch Injizieren der Silicon- und/oder Silankomponente in eine Emulga- 
tor enthaltende waBrige Phase in einer Mischstation, wobei eine von den Dusendimensionen abhangige Druck- 
differenz von maximal 10 bar zwischen beiden Stromen bei einem absoluten Druckabfall von unter 100 bar 
au free hterhal ten wird und 

- die Homogenisierung der Voremulsion. 

21. Verfahren nach Anspruch 18, dadurch gekennzeichnet, daB die Homogenisierung in einem Hochdruckhomog- 
nisator, der einen maximalen Druckabfall bis 1000 bar aufweiset, erfolgt und der Hochdruckhomogenisator, insbe- 
sondere ein Strahldispergator ist . 

22. Verfahren nach Anspruch 21, dadurch gekennzeichnet, daB die, die Mischstation verlassende Voremulsion di- 
rekt oder iiber ein PufTergefaB dem Hochdruckhomogenisator zugefuhrt wird. 

23. Verfahren nach Anspruch 21, dadurch gekennzeichnet, daB die Voremulsion in der Mischstation in einem 
Kreislauf vorhomogenisiert wird, bevor sie dem Hochdruckhomogenisator zugefuhrt wird. 

24. Verfahren nach Anspruch 22, dadurch gekennzeichnet, daB die Voremulsion mit einem UnterschuB Wasser in 
der Mischstation in einem Kreislauf homogenisiert wird, bevor sie dem Homogenisator zugefuhrt wird, dort gege- 
benenfalls invertiert wird und anschlieBend durch Verdunnung mit Wasser auf die erforderliche Konzentration ge- 
bracht wird. 

25. Verfahren nach Anspruch 22, dadurch gekennzeichnet, daB die Voremulsion mil einem UnterschuB Wasser in 
der Mischstation in cincm Kreislauf homogenisiert wird, anschlieBend uber cine nachgcschaltctc Verdunnungsein- 
richtung durch Verdunnung mit Wasser auf die erforderliche Konzentration gebracht wird, bevor sie dem Homoge- 
nisator zugefuhrt wird. 

26. Verfahren nach Anspruch 23 oder 24, dadurch gekennzeichnet, daB das Verdunnungswasser Verdickungsmittel 
enthalt. 

27. Verfahren zur HersteUung fein- bis grobteiliger waBriger Silicon- und/oder Silanemulsionen im Bereich von ca. 
0,4 bis 5,0 urn mit einem U 90 -Wert groBer 1,1, die nur geringe Scherkrafte zur Emulgierung benotigen bzw. durch 
Verdickungsmittel stabiUsiert werden, umfassend 

- die HersteUung einer Voremulsion durch Injizieren der Silicon- und/oder Silankomponente in eine Emulga- 
tor enthaltende waBrige Phase in einer Mischstation, wobei eine von den Dusendimensionen abhangige Druck- 
differenz von maximal 10 bar zwischen beiden Stromen bei einem absoluten Druckabfall von unter 80 bar auf- 
rechterhalten wird, 

- die Homogenisierung der Voremulsion in einer nachgeschalteten Mischstation oder zeitlich versetzt in der 
gleichen Mischstation bei einem absoluten DruckabfaU bis zu 100 bar. 

28. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 20 bis 27, dadurch gekennzeichnet, daB fur das Verfahren 
eine Emulgieranlage gemaB Anspriichen 1 bis 19 verwendet wird. 

29. Ernulsionen aus Siliconverbindungen und/oder Silanen, die nach einem der Verfahren gemiiB Anspruche 20 bis 
28 erhaltlich sind. 
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